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به عنوان   DBUجزئی در حضور  استخلاف با یک واکنش شبه سههای پرسنتز سیکلوهگزانون
       کاتالیست آلی

 
2و مجتبی لشکری 1، مریم فتاح پور*1ورالله حاضرین، 1هلا شیخ ویسیم

 
 1 گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه سیستان و بلوچستان، کد پستی: 98135-674، زاهدان، ایران  

 2 دانشگاه ولایت، دانشکده علوم، ایرانشهر، ایران  
 
  1401، آذر 7خ پذیرش: تاری     1401، مرداد 29 :دریافت  اریخت

 
 

جزئی با استفاده از مواد در دسترس، از جمله آلدئیدهای آروماتیک/آلیفاتیک مختلف، استواستانیلید و واکنش شبه سه  :کیده چ
DBU  سیکلوهگزانون تشکیل  برای  قوی  باز  یک  عنوان  پربه  عنوان های  به  استفاده  مورد  کاتالیست  شد.  بررسی  استخلاف 

در دمای  مورد نظر با بازده بالا به دست آمدند. واکنش  هاي  کاتالیست آلی سبز، ارزان، در دسترس و کارآمد بود و محصول
ها، جداسازی ساده  توان زمان کوتاه واکنشهای این پژوهش میگراد در شرایط بدون حلال انجام شد. از ویژگیدرجه سانتی  50

ده با استفاده از شهاي سنتزاستخلاف اشاره کرد. محصول های پر ها در سنتز این گروه از سیکلوهگزانونو آسان محصول
 . یابي شدندسنجي جرمی مشخصههاي هیدروژن و کربن و طیفمغناطیسي هسته رزونانسهاي زیرقرمز، سنجيطیف

 

 جزئیواکنش شبه سه استخلاف، شرایط بدون حلال، کاتالیست آلی،های پرنوناسیکلوهگز :لید واژهك
   

 

 

 مقدمه  -1

های شیمیایی قدرتمند  های چند جزئی از جمله روشاکنشو
کشف   و  مولکولی  ساختارهای  ساختن  برای  محبوب  و 

ها  نوع واکنش  ن یا  .[1]داروهای جدید در شیمی آلی هستند  
تول به  طر  دهیچ یپ  یهامولکول  دیمنجر    ک یواکنش    قیاز 

ها در طول  واسطه  یجداساز  ای  پالایش به    ازیبدون ن  یظرف
توان به  یها مواکنش  نیا  هايبرترياز    .[2د ]نشویم  ندیفرآ

سادگ بودن،  واکنشارزان  و   ،های  حلال  مصرف  کاهش 
  شتر یب  یوندهایپ  لیبا تشک   ی در زمان و انرژ  ییجوصرفه

 ی هامعرف  ،استخلافپریهاکلوهگزانونی[. س3]  اشاره کرد
  یی دارو  یهاو داربست  یعی از مواد طب  یاریموجود در بس 

س گسترده  کلوهگزانونی هستند.  به طور  بس ها  از   یاریدر 
مختلف داروها  یطراح  برای  و  ییدارو  هايبیترک   ی 

 [.4-7( ]1شوند )شکل یاستفاده م

 

 

 
سیکلوهگزانون  .1کل  ش از  برخی  دارای  ساختار  های 

 دارویی. هايویژگي

 
 

ا       بر  آن   هايمشتقو    کلوهگزانونیس  ن،یعلاوه 
و مواد مختلف دارند.   هابیدر سنتز ترک یادیز یکاربردها

از سیم  نمونهبه عنوان   به استفاده  در    کلوهگزانونیتوان 
ا کاپرولاکتام[8]  ندازولیسنتز  ترکیب[10  و  9]  ،    هاي ، 

اسید ترکیب[12  و  11] هتروسیکل و کربوکسیلیک   هاي، 
رزین   [13]آمینوکربونیل  -بتا تولید  در  همچنین  و 

 همچنین، به دلیل   د.اشاره کر  [14]سیکلوهگزانون فرمالدئید  
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سیکلوهگزانون، و ساختار  در  فعال  کتون  گروه  یک  جود 
بالقوه برای نسل دوم سوختآن نامزدهای  از  های ها یکی 

زیست  تبدیل  طریق  از  هستند.  زیستی  لیگنوسلولزی  توده 
های دپذیری برای سوختسوخت لیگنوسلولز جایگزین تجدی

ای را کاهش تواند گازهای گلخانهنفتی معمولی است که می
 . [ 16 و 15]دهد 
 هايهای آلی ابزاری مهم و قدرتمند در سنتزکاتالیست      

منحصر به فردشان مانند   هايویژگيآلی هستند که به دلیل  
-از فلز، قوی، غیر  بودنو در دسترس بودن، عاری  يارزان

ای مورد به طور گسترده  ،با محیط زیست  يزگارسمی و سا
انداستفاده شیمی قرار گرفته  آلی  های  در سال .[ 17] دانان 

پایه نیتروژن مانند بازهای لوییس  کاتالیست  ،اخیر های بر 
حلقه اکتان   (2.2.2سیکلو)بایآزادی-4،1  ایدو 

(DABCO)  ،8،1- آندک5.4.0)  سیکلوبایآزادی ان -7-( 
(DBU)  ،دکن  سیکلوبایآزاتری(TBD)  غیره شناسایی   و

گسترده  که    نداشده دار    در    ایکاربردهای  آلی  د  نشیمی 
ای[18-24]  (2)شکل   در    یادیز  ییتوانا  هاکاتالیست  ن. 

درهاواکنش  کردنزیکاتال مهم  جمله    یآل  یمیش  ی  از 
و   یاستر  تبادل  یهاواکنش  ،یهنر  ،گیت یو  یهاواکنش

 . [29-25] دارند کلیما افزایش واکنشی و زوتوپیا

 

 
های آلی دو عاملی بر  ساختار برخی از کاتالیست  .2کل  ش

 .پایه نیتروژن

 
 

DBU        دوست، باز لوئیس یک آمین نوع سوم، غیر هسته
عاملی است که در سنتزهای آلی استفاده  و یک کاتالیست دو

قوی  DBUشود.  می و  موثر  بازی  کاتالیست     در   یک 
آلدولتراکم در    يهای  حلال  یک  عنوان  به  همچنین  است. 

. این [30]  شودنیز استفاده می  کردندارفرآیند هیدروهالوژن
-لاکتوندی  بسپارشکاتالیست یک باز بسیار موثر در فرایند  

-می  استفاده    [24]هتروسیکلیک    هاي پیران  و سنتز    [ 31]ها  
 ود.ش

کارهای         ادامه  بررسی   خودپژوهشی    گروهدر  در 
   آلی    هایکاتالیست   همچنین و   جزئی   چند های  واکنش

با  [32-36] سازگار  و  آسان  ساده،  روش  یک  اینجا  در   ،
  استخلاف های پر سنتز سیکلوهگزانون  زیست برایمحیط

k)-   (3aو    (1)استواستانیلید    مول  میلی  2بین      از واکنش
آلیفاتیک  میلی  1 و  آروماتیک  آلدهیدهای  یک   با(  2)مول 

سه شبه  حضور  واکنش  در  عنوان    DBUجزئی  یک  به 
 درجه   50و دمای  بدون حلال   شرایط  در  آلی  کاتالیست

 
 کنیم.گزارش میگراد را انتيس
 

 
استخلاف در حضور    های پر  سنتز سیکلوهگزانون  .3کل  ش

 و شرایط بدون حلال.  DBUکاتالیست 
 
 
 داده های تجربی  -2

 ها مواد و دستگاه -1-2

به کار رفته    هیاول  ییایمی گرها و مواد شها، واکنشلالح
  ی مرك آلمان، فلوکا  ییا یمیپژوهش از شرکت مواد ش  نیدر ا
با   زیرقرمز  یهافی. طندشد  هیته  چیآلدر-گمایس  و  سیسوئ

زیرقرمز اسپکتروم پلاس، شیمادزو و بروکر  های  دستگاه
است.    گرفته  2تنسور   م    شده     ز ین    هاحصولنقطه ذوب 

  یریاندازه گ  9100دستگاه نقطه ذوب الکتروترمال    لهیوسبه
هسته  رزونانس  یهافیطشد.     حلال در    مغناطیس 

6d-DMSO    مگاهرتز ثبت شدند  300بروکر  و در دستگاه .
با محصول  یجرم  یهاطیف تکنولوژي  دستگاه  ها   اجیلنت 

(HP)  یکروماتوگراف  شدند.   گرفته  یو به روش چهارقطب 
شده یداریخر  کاژلیلیس  یهانازک با استفاده از ورقه  هیلا

 . مرك آلمان انجام شد ییایمیاز شرکت مواد ش
 
سیکلوهگزانونروش  -2-2 سنتز  عمومی  پر  کار   های 

 استخلاف 

سیکلوهگزانون  یبرا          ، استخلاف  پر  های  سنتز 
آلدئ  یمخلوط استواستان یلیم  0/1)(  2)  دهایاز   دیلیمول(، 

 DBU   و     گرم(  3544/0/     مول،یلیم  0/2)   (1)
درجه    50  یدما در    درصد(  مول  20    تر،یلیلیم     03/0)

واکنش    شرفتیحلال انجام شد. پدر شرایط بدون    گرادیسانت
شد. پس از    دنبالنازک    هی لا  یرافبا استفاده از کروماتوگ

به دست آوردن محصول، ابتدا مخلوط   یواکنش، برا پایان
  ی سازخالص  ی برا  پایانشسته و در  سرد    اتانولواکنش با  

حل و دوباره متبلور شد.    محصول در اتانول داغ   ،شتریب
صافخالص  هايمحصول کاغذ  از  استفاده  با  ع جم  ی شده 

 شد.  یآور
 

ب  -3-2 طیفی  سیکلوهگزانون دستهنتایج  سنتز  از    آمده 
 استخلاف  های پر

6-Hydroxy-6-methyl-2-(3-nitrophenyl)-

4-oxo-N,Nʹ-diphenylcyclohexane-1,3-di-
carboxamide (3a). White solid; Yield = 73%; 

mp: 227-228 °C;  IR (KBr) (νmax,  cm−1): 691,  
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756, 1347, 1443, 1531, 1691, 1709, 2978, 

3288, 3587. 1H NMR (300 MHz, DMSO‑d6): 

δ 9.72 and 9.83 (2s, 2H, 2NH), 8.34 (s, 1H, 

ArH), 8.03 (d, 1H, ArH, J  = 8.4 Hz), 7.78 (d, 

1H, ArH, J  = 7.6 Hz), 7.57 (t, 1H, ArH, J  = 

8.4 Hz), 6.97-7.54 (m, 10H, ArH), 5.29 (s, br, 

1H, OH), 4.37 (t, 2H, CH, J  = 12.1 Hz,), 4.06 

(s, 1H, CH) 3.40 (d, 1H, CH, J  = 16.1 Hz), 2.94 

(d, 1H, CH2, J  = 15.2 Hz), 2.53 (d, 1H,   CH2, 

J  = 13.8 Hz), 1.41 (s, 3H, CH3). 
13C NMR 

(75.65 MHz, DMSO-d6): δ 204.2, 170.5, 

166.1, 147.9, 143.1, 139.0, 138.3, 136.2, 

130.1, 129.1, 129.0, 124.4, 123.9, 123.2, 

122.6, 120.6, 120.4, 119.5, 73.5, 62.7, 54.7, 

44.0, 28.8. MS m/z (%): 487.3 (M+, 0.2), 93.2 

(100), 141.2 (10), 173.2 (12), 230.2 (16), 350.2 

(9).  
2-(4-Chlorophenyl)-6-hydroxy-6-

methyl-4-oxo-N,N'-diphenylcyclohexane-

1,3-dicarboxamide (3b). White solid; Yield  = 

60%; mp: 233-235 °C; IR (KBr) (νmax, cm−1): 

695, 752, 1445, 1532, 1660, 1714, 2971, 3303, 

3394. 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 9.68, 

9.78 (2s, 2H, 2NH), 6.98-7.43 (m, 14H, ArH), 

5.21 (s, 1H, br, OH), 4.18 (t, 2H, CH, J  = 12.0 

Hz), 3.92 (d, 1H, CH, J  = 12.1 Hz), 3.26 (d, 

1H, CH, J  = 12.1 Hz), 2.87 (d, 1H, CH2, J  = 

13.4 Hz), 2.48 (d, 1H, CH2, J  = 15 Hz,), 1.32 

(s, 3H, CH3). 
13C NMR (75.65 MHz, DMSO-

d6): δ 204.6, 204.6, 170.8, 166.2, 139.6, 139.1, 

138.3, 131.8, 130.6, 129.2, 129.0, 124.3, 

128.2, 123.7, 120.4, 120.3, 119.3, 119.1, 73.4, 

63.1, 54.5, 43.7, 28.6.                  

2-(4-Methoxyphenyl)-6-Hydroxy-6-

methyl-4-oxo-N,N'-diphenylcyclohexane-

1,3dicarboxamide (3c). White solid; Yield  = 

73%; mp: 230-231 °C; IR (KBr) (νmax, cm−1): 

691, 753, 1252, 1444, 1542, 1654, 1718, 2970, 

3393; 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 9.67, 

9.72 (2s, 2H, 2NH), 6.75-7.44 (m, 14H, ArH), 

5.11 (s, 1H, br, OH), 4.09 (t, 2H, CH, J  = 12.0 

Hz), 3.88 (d, 1H, CH, J  = 12.0 Hz), 3.62 (s, 

3H, OCH3), 3.21 (d, 1H, CH, J  = 12.0 Hz), 

2.82 (d, 1H, CH2, J  = 13.8 Hz), 2.48 (d, 1H, 

CH2, J  = 15 Hz), 1.31 (s, 3H, CH3);
 13C NMR 

(75.65 MHz, DMSO-d6): δ 204.9, 171.3, 

166.5,   158.2,   139.3,    139.1,  138.4,  132.5,  

 
129.7, 129.1, 28.7, 129.0, 124.1, 123.6, 120.4, 

119.2, 113.7, 73.4, 63.4, 56.5, 55.2, 54.3; MS 

m/z (%): 472.3 (M+, 0.3), 335.3 (14), 215.2 

(100), 161.1 (20), 93.1 (58). 

6-Hydroxy-6-methyl-2-(4-hydroxy-
phenyl)-4-oxo-N,Nʹ-diphenylcyclohexane-

1,3dicarboxamide (3d). White solid; Yield  = 

65%; mp: 227-228 °C; IR (KBr) (νmax, cm−1): 

691, 749, 1252, 1368, 1441, 1551, 1673, 1716, 

2975, 3146, 3625. 1H NMR (300 MHz, 

DMSO‑ d6): δ 9.67 and 9.68 (2s, 2H, 2NH), 

9.15 (s, 1H, br, OH), 1.32 (s, 3H, CH3), 6.57-

7.45 (m, 14H, ArH), 5.08 (s, 1H, OH), 4.00 (t, 

2H, CH, J = 12.03 Hz), 3.86 (d, 1H, CH, J = 

12.3 Hz), 3.16 (d, 1H, CH, J = 12.0 Hz,), 2.78 

(d, 1H, CH2, J = 14.1 Hz),  2.47 (d, 1H, CH2, 

J = 14.1 Hz). 13C NMR (75.65 MHz, DMSO- 

d6): δ 205.1, 171.5, 166.6, 156.2, 139.3, 138.5, 

130.7, 129.1, 129.0, 124.2, 123.6, 120.5, 

120.3, 119.3, 115.2, 73.3, 63.5, 58.1, 54.2, 

43.8, 28.9. MS m/z (%): 321.3 (13), 201.2 

(100), 147.1 (30), 93.2 (83).                                                 

6-Hydroxy-6-methyl-4-oxo-2-(4-methyl-

phenyl)-N,Nʹ-diphenylcyclohexane-1,3-di-

carboxamide (3e). White solid; Yield = 49%; 

mp: 233-234 °C; IR (KBr) (νmax, cm−1): 689, 

752, 1441, 1662, 1682, 1711, 2971, 3314m, 

3420; 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 9.68 

and 9.73 (2s, 2H, 2NH), 6.97–7.47 (m, 14H, 

ArH), 5.13 (s, 1H, br, OH),  4.12 (t, 2H,  CH,  

J = 12.0 Hz), 3.95 (d, 1H, CH, J = 12.0 Hz), 

3.25 (d, 1H, CH, J = 12.1 Hz), 2.85 (d, 1H, 

CH2, J = 14.1 Hz), 2.51 (d, 1H, CH2, J = 15.1 

Hz),  2.15 (s,  3H, CH3),  1.38 (s, 3H, CH3);
  

13C NMR (75.65 MHz, DMSO-d6): δ 204.9, 

171.2, 166.4, 139.3, 138.4, 137.6, 136.0, 

129.1, 129.0, 128.5, 124.1, 123.5, 120.4, 

119.2, 73.5, 63.3, 54.4, 44.0, 28.7, 21.0. MS 

m/z (%): 93.2 (100), 145.1 (52), 199.2 (100), 

318.2 (16), 456.3 (M+, 0.7). 

6-Hydroxy-6-methyl-4-oxo-N,Nʹ-di-

phenyl-2-(thiophen-2-yl)cyclohexane-1,3-

dicarboxamide (3f). White solid; Yield = 

71%; mp: 245-246 °C; IR (KBr) (νmax, cm−1): 

691, 745, 1251, 1443, 1538, 1666, 1720, 2968, 

3289, 3408. 1H NMR (300 MHz, DMSO‑d6): 

δ 9.84  and 9.83 (2s, 2H, 2NH),  6.84-7.49 (m,  

9 
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13H, ArH), 5.01 (s, 1H, br, OH), 4.01 (t, 2H, 

CH, J = 12.0 Hz), 3.88 (d, 1H, CH, J = 12.1 

Hz), 3.20 (d, 1H, CH, J = 12.0 Hz), 2.80 (d, 

1H, CH2, J = 14.2 Hz), 2.48 (d, 1H, CH2), 1.34 

(s, 3H, CH3). 
13C NMR (75.65 MHz, DMSO-

d6): δ 204.1, 171.3, 166.3, 154.2, 142.6, 139.4, 

138.5, 129.2, 129.2, 124.3, 123.8, 120.5, 

119.3, 110.8, 107.1, 73.2, 60.8, 55.8, 54.1, 

38.3, 28.6. MS m/z (%): 294.1 (38), 175.2 

(100), 147.2 (15), 93.2 (86).  

2-(Furan-2-yl)-6-hydroxy-6-methyl-4-

oxo-N,N'-diphenylcyclohexane1,3-di-

carboxamide (3g). White solid; Yield = 86%; 

mp: 239-240 °C; IR (KBr) (νmax, cm-1): 692, 

748, 1445, 1542, 1668, 1722, 2924, 3294, 

3450. 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 9.83 

(1s, 2H, 2NH), 6.86-7.49 (m, 13H, ArH), 5.04 

(s, 1H, br, OH), 4.47 (t, 2H, CH, J = 12.0 Hz), 

3.87 (d, 1H, CH, J = 12.0 Hz), 3.22 (d, 1H, CH, 

J = 12.0 Hz), 2.81 (d, 1H, CH2, J = 14.1 Hz), 

2.48 (d, 1H,  CH2, J = 15.6 Hz), 1.35 (s, 3H, 

CH3). 
13C NMR (75.65 MHz, DMSO-d6): δ 

203.8, 170.9, 166.3, 144.2, 139.3, 138.5, 

129.2, 129.1, 126.9, 125.8, 124.8, 124.2, 

123.8, 119.3, 120.3, 73.3, 64.2, 58.6.2, 54.4, 

28.7. MS m/z (%): 430.3 (M+2, 2), 310.2 (41), 

217.2 (100), 191.2 (68), 93.2 (82). 
6-Hydroxy-6-methyl-2-(phenyl)-4-oxo-

N,N'-diphenylcyclohexane-1,3-

dicarboxamide (3h). White solid; Yield = 

77%; mp: 234-236 °C; IR (KBr) (νmax, cm−1): 

689, 750, 1444, 1555, 1657, 1721, 2968, 3307, 

3400; 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 9.69, 

9.74 (2s, 2H, 2NH), 6.97-7.44 (m, 13H, ArH), 

5.13 (s, 1H, br, OH), 4.16 (t, 2H, CH, J = 12.0 

Hz), 3.97 (d, 1H, CH, J = 12.3 Hz), 3.26 (d, 

1H, CH, J = 11.7 Hz), 2.86 (d, 1H, CH2, J = 

13.8 Hz), 2.54 (d, 1H,  CH2, J = 14.0 Hz), 1.34 

(s, 3H, CH3) ;
 13C NMR (75.65 MHz, DMSO-

d6): δ 204.8, 171.3, 166.4, 140.6, 139.3, 138.4, 

129.1, 128.4, 127.4, 127.3, 124.3, 123.7, 

120.6, 119.4, 73.6, 63.2, 54.4, 44.6, 40.9, 40.8, 

40.5, 40.3, 39.8, 39.7, 39.4, 39.2,  28.8; MS 

m/z (%): 443(M+1, 35), 185(25), 332 (52), 

425(100), 431 (39), 465 (85). 

2-Ethyl-6-hydroxy-6-methyl-4-oxo-

N,N'-diphenylcyclohexane-1,3- 

 

dicarboxamide (3i). White solid; Yield = 

70%; mp: 242-243 °C; IR (KBr) (νmax, cm−1): 

698, 743, 1444, 1542, 1634, 1668, 1720, 2924, 

3283, 3450; 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): 

δ 9.95, 10.09 (2s, 2H, 2NH), 7.05-7.64 (m, 

10H, ArH), 4.93 (s, br, 1H, OH), 3.48 (d, 1H, 

CH, J = 11.7 Hz), 2.97-3.06 (m, 1H, CH), 2.86 

(d, 1H,  CH,  J = 12.0 Hz), 2.60 (d,  1H, CH2, 

J = 14.1 Hz), 2.40 (d, 1H, CH2, J = 14.1 Hz), 

1.34-1.50 (m, 2H, CH2CH3), 1.30 (s, 3H, CH3), 

0.94 (t, 3H, CH2CH3, J = 7.5 Hz); 13C NMR 

(75.65 MHz, DMSO-d6): δ 205.6, 172.4, 

167.3, 139.4, 138.6, 129.3, 129.2, 124.4, 

123.7, 119.5, 73.3, 60.5, 54.0, 37.9, 28.7, 23.7, 

12.2, 8.8; MS m/z (%): 394.3 (M+, 7), 256.1 

(46), 202.1 (18), 137.2 (58), 93.2 (100). 

6-Hydroxy-6-methyl-4-oxo-N,N'-

diphenyl-2-propylcyclohexane-1,3-

dicarboxamide (3j). White solid; Yield = 

84%; mp: 240-242 °C; IR (KBr) (νmax, cm−1): 

692, 751, 1444, 1538, 1640, 1659, 1725, 2924, 

3325, 3450. 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): 

δ 9.66 and 9.71 (2s, 2H, 2NH), 7.05-7.64 (m, 

10H, ArH), 4.95 (s, 1H, br, OH), 3.45 (d, 1H, 

CH, J = 11.7 Hz), 3.00 (t, 2H, CH, J = 11.4 

Hz), 2.85 (d, 1H, CH, J = 11.4 Hz), 2.61 (d, 

1H, CH2, J = 14.1 Hz), 2.38 (d, 1H, CH2, J = 

14.1 Hz), 1.22-1.47 (m, 4H, CH2CH2), 1.28 (s, 

3H, CH3),  0.78 (t,  2H, CH3,  J = 11.7 Hz).  
13C NMR (75.65 MHz, DMSO-d6): δ 206.5, 

172.5, 167.4, 139.7, 139.3, 129.3, 129.3, 

124.5, 123.6, 120.5, 120.3, 119.6, 73.4, 61.4, 

54.1, 37.3, 34.2, 28.8, 17.7, 15.1.  MS m/z (%): 

408.4 (M+, 4), 270.3 (24), 177.2 (25), 151.2 

(19), 93.2 (100).                      

6-Hydroxy-6-methyl-4-oxo-N,N'-

diphenyl-2-Butyrcyclohexane-1,3-

dicarboxamide (3k). White solid; Yield = 

88%; mp: 245-247 °C. IR (KBr) (νmax, cm−1): 

691, 741, 1444, 1537, 1632, 1666, 1719, 2934, 

3321, 3425. 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): 

δ 9.97 and 10.47 (2s, 2H, 2NH) 7.06-7.08 (m, 

10H, ArH), 4.95 (s, 1H, br, OH), 3.49 (d, 1H, 

CH, J = 11.6 Hz), 3.05 (t, 2H, CH, J = 11.8 

Hz), 2.88 (d, 1H, CH, J = 11.7 Hz), 2.64 (d, 

1H, CH, J = 14.0 Hz), 2.43 (d, 1H, CH, J = 

14.0 Hz), 1.16-1.48 (m, 9H, CH3, 3CH2), 0.77  
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(t, 2H, CH3). 
13C NMR (75.65 MHz, DMSO-

d6): δ 205.5, 167.4, 139.4, 138.7, 129.3, 129.2, 

124.5, 123.8, 120.5, 119.7, 73.5, 61.3, 40.9, 

40.5, 39.2, 39.8, 39.4, 39.2, 37.4, 31.0, 28.8, 

26.2, 22.2, 14.2, 14.1. MS m/z (%): 165 (28), 

202 (43), 312 (63), 310.2 (41), 405(100), 

445(80), 423 (M+1, 25). 

 
 نتایج و بحث   -3

بهینه       سیکلوهگزانونبرای  سنتز  پرسازی  های 
بین   الگوستخلاف، پژوهش خود را با استفاده از واکنش  ا

گرم( و فورفورال    3544/0مول،  میلی  0/2استواستانیلید )
لیتر اتانول به  میلی 1لیتر( در میلی 096/0مول، میلی 0/1)

دمای   و  حلال  سانتی  50عنوان  از  درجه  استفاده  با  گراد 
های  آغاز کردیم. در ابتدا با توجه به داده  DBUکاتالیست  

نسبت1جدول   مختلف  ،  مولی  ،  DBU  (5  ،10  ،15های 
بهینهمول  35  و  30،  25،  20 برای  مقدار درصد(  سازی 

آزمایش   درشدکاتالیست  فرآیند،    .  این  بازدهطی   بیشینه 
در حضور   درصد    20واکنش  آمد.    DBUمول  دست  به 

( واکنش  برای  مختلف  دماهای    70  و  60،  50،  40سپس 
درجه    50گراد( ارزیابی شد و مشخص شد که  درجه سانتی

است. در  دیگر  ترین دما نسبت به دماهای  گراد بهینهسانتی
های آب،  ر حلالبرای بررسی اثر حلال، واکنش د  ،بعد  گام

های مختلف آب و اتانول و شرایط بدون حلال انجام  نسبت
سریع بسیار  حلال  بدون  واکنش  که  پیش  شد  و   رفتتر 

 (. 1) جدول  دمدست آبالاترین بازده محصول به

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

های واکنش، سیکلوهگزانونبردن شرایط بهینه  کاربهبا        
و  پر آلیفاتیک  هتروآروماتیک،  آلدئیدهای  با  استخلاف 

( الکترونگروه  دارايآروماتیک  الکترونهای  و  -دهنده 
شده   آورده  2ده در جدول  آمدست بهنتایج    ند.گیرنده( سنتز شد

همان میاست.  مشاهده  که  سیکلوهگزانونطور  های  شود، 
خوب در زمان مناسب و با کارایی بالا    بازدهاستخلاف با  پر
شود دست آمده مشخص میه دست آمدند. با مقایسه نتایج ببه

 های پر سیکلوهگزانون،  که استفاده از آلدئیدهای آلیفاتیک
کند. مي   تولیدکمترین زمان    وبیشترین بازده    را بااستخلاف  

  .(2)جدول 
شک           سنتز   سازوکار  ، 4  لدر  برای  پیشنهادی 

پر  سیکلوهگزانون است.     آورده استخلاف    های  در      شده 
بازی  DBUنقش    ،جااین کاتالیست  یک  عنوان  در  به 

های استواستانیلید به خوبی قابل مشاهده  جداکردن هیدروژن
جفت   با  (1)هیدروژن اسیدی استواستانیلید    ، است. در ابتدا
غیر کاتالیست  الکترون  در  نیتروژن   جدا    DBUپیوندی 

شده با حدواسط ایجادآید.  دست میهب  Aشود و حدواسط  می
شود و در طی تراکم ناووناگل وارد واکنش می(  2)آلدئید  

کاتالیست بازی،   ،دیگر  سويکند. از  را تولید می  Bحدواسط  
استواستانیلید دوم   موجود در محیط را جدا   (1)هیدروژن 

دهد و حدواسط واکنش می  Bواسط  کند، این ترکیب با حدمی
C  می تولید  حدرا  درون    C  واسطکند.  نوآرایی  یک  با 

می حدمولکولی  به  محصول    Dواسط  تواند  شود.  تبدیل 
درون  ،نهایی واکنش  یک  در حاصل  که  است  مولکولی 

حلقه    ،شود و در طی یک تراکم آلدولیایجاد می  Dحدواسط  
می بسته  سیکلوهگزانونسیکلوهگزانون  و  های شود 

 شود. يتشکیل م 3a-kپراستخلاف 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 3g ترکیبدر سنتز واکنش شرایط سازی بهینه .1جدول   

 

(C°) حلال ردیف  دما     بازده )درصد(  زمان )دقیقه( کاتالیست )مول درصد(  

حلالبدون 1  50 5 50 76 

حلالبدون 2  50 10 25 78 

حلالبدون 3  50 15 23 83 
حلالبدون 4  50 20 20 86 

حلالبدون 5  50 25 20 75 

حلالبدون 6  50 30 20 74 
حلالبدون 7  50 35 20 66 

حلالبدون 8  50 0 1440 0 

حلالبدون 9  40 20 20 80 
حلالبدون 10  60 20 25 75 

حلالبدون 11  70 20 30 64 

 51 90 20 50 اتانل 12
( 1:1آب )-اتانل 13  50 20 120 40 

( 2:1آب )-اتانل 14  50 20 150 31 

( 1:2آب )-اتانل 15  50 20 100 45 
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بس  کلوهگزانونیس       از   یاریبه عنوان عنصر سازنده 
کاربردهایآل  هايبیترک مختلف    عیدر صنا  یاگسترده  ی، 

ها،  کنندهو نرم ندهیشو ،یی، مواد غذایاز جمله در داروساز
علفکیپلاست  دیتول  پسرد.  داها  کشحشره  و  هاکش، 

ساده،   یاهمند به توسعه و گسترش روشعلاقه  گرانپژوهش
-کلوهگزانونیسنتز س  برای  ستیزطیارزان و سازگار با مح

های آلی در شیمی و به استفاده از کاتالیست  .[37]  هستند  ها
سنتز ویژه شیمی دارویی به دلیل داشتن ابزارهای اساسی در  

پیچیده  مولکول بسی مهای  ]  اریتواند  باشد  با    .[38موثر 
 های  مختلف در سنتز سیکلوهگزانون  یهاستیکاتال  یبررس

 ی آل یهاکاتالیست که   دست آمد هب جهینت نی، ااستخلاف پر

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 نیسنتز ا  یبرا  یمناسب  یهاکاتالیست توانند  می،  DBUانند  م

 .(3)جدول  باشند هابیدسته از ترک
 

 نتیجه گیری  -4

  ، هاکلوهگزانونیفراوان س  ت ی، با توجه به اهمپایاندر         
ا تا روش  نیدر  شد  تلاش  کارآمد    یپژوهش  و  ساده  سبز، 
به    DBU  با  استخلاف  پر  های  سنتز سیکلوهگزانون  یبرا

دوعاملی    آلی  کاتالیست  کیو    یموثر و قو  باز  کیعنوان  
شود واکنشانجام  چندارائه  های.  به صورت  و    یجزئشده 

 بدون    طیگراد در شرایدرجه سانت 50 یدماظرف در تک
 روش  نیتوجه ا  قابل  یهایژگی. از وابدییم لال ادامه ح

 3a-kاستخلاف  های پر سنتز سیکلوهگزانون .2جدول

 
 (C°) 33ذوب مرجع نقطه (C°)نقطه ذوب  )درصد( بازده  زمان )دقیقه( محصول  R ردیف 

1 4H6C2NO-3 3a 90 73 227-228 229-230 
2 4H6ClC-4 3b 70 60 233-235 246-247 
3 4H6OMeC-4 3c 180 73 230-231 227-228 
4 4H6OHC-4 3d 190 65 227-228 233-234 
5 4H6MeC-4 3e 95 49 233-234 230-231 
6 2-Thienyl 3f 60 71 245-246 247-248 
7 2-Furyl 3g 20 86 239-240 245-247 
8 5H6C 3h 120 77 234-236 کارحاضر 
9 5H2C 3i 65 70 242-243 248-249 

10 7H3C 3j 50 84 240-242 214-243 
11 9H4C 3k 20 88 245-247 کارحاضر 

 
 

 
 DBUکاتالیست بازی با استخلاف  های پر پیشنهادی برای سنتز سیکلوهگزانون سازوکار .4شکل 
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افزایم واکنش،  کوتاه  نسبتا  زمان  به  بازده   شیتوان 

  ی ازبدون حلال، جداس  طیها در شرامحصول، انجام واکنش
خالص و  آسان  و    پر  های  سیکلوهگزانون  ی سازساده 
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